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THE CARBORUNDUM COMPANY 
200 Public Square, 7 A 
Cleveland, Ohio 44114-2375/US 

Siliciumcarbid mit kontrollierter Porositat 

. Diese Erfindung liegt auf dem Gebiet der keramischen Mate- 
rialien und Verfahren. Insbesondere ist diese Erfindung auf ei- 
nen gesinterten Siliciumcarbid-Korper gerichtet, enthaltend eine 
gesteuerte porose Phase, als auch auf die rohe Beschickung, aus 
welcher der Korper hergestellt ist, auf das Verfahren, durch 
welches die irohe Beschickung in den f ertiggestellten Korper urn? 
gewandelt wiird, und auf ein mechanisches AbschluBteil, herge- 
stellt aus dem gesinterten Siliciumcarbid. 

Eine Anzahl der Anwendungen fiir siliciumcarbid hangt von 
den, Reibungs- und VbrschleiB- ( tribolbgischen) -Eigenschaf ten des 
Materials ab, zusatzlich zu seinen auBerordentlichen thermischen 
chemischen und mechanischen Eigenschaf ten. Diese Anwendungen 
schlieBen beispielsweise mechanische AbschluBteile, Ventilheber 
und Diisen ein. Mechanische AbschluB-Verwendungen sind insofern 
besonders verlangt , weil die AbschluBgrenzf lache sowohl groBen 
Druckbeanspruchungen (P) , normal zu der Oberf lache und hohen Um- 
lauf geschwindigkeiten oder gleitenden Geschwindigkeiten (V) un- 
terworfen sind. In der Bewertung des Verhaltens von mechanischen 
AbschluBteilen ist das Produkt (PV), welches die Betriebsbedin- 
gungen des Verfahrens beschreibt, ein wichtiger Parameter. 

Die wichtigste Funktion eines in einer Pumpe oder in einem 
Riihrapparat verwendeten mechanischen Abschlusses ist das verlafi- 
liche Abdichten der Arbeitsf liissigkeit . In den meisten Fallen 
dient diese Arbeitsf liissigkeit auch zur Schmierung der AbschluB- 
grenzf lache. Im allgemeinen ist sie kein gutes Schmiermittel . 
Daher ist der Zustand der Schmierung an der AbschluBgrenzf lache 
derart, daB ein wesentlicher Oberf lachen-Unebenheitskontakt er- 



folgt, haufig an der AbschluBgrenzf lache , insbesondere wahrend 
der Inbetriebnahme (auch als "Randschmierung" bekannt), AuBerdem 
treten instabile Zustande wahrend des Betriebs (ublicherweise 
als "Instabilitaten" . bezeichnet) auf, wo das Schmiermittel infol- 
ge der erzeugten Warme verdampf en kann . Ein solcher massiver Kon- 
takt oder eine Instabilitat kann zu einem ubermafligen Verschleifl 
von einer oder mehreren der entsprechenden Flachen, und f olglich 
zu einem vorzeitigen Versagen des mechanischen Abschlusses, fiih- 
ren. Daher ist es vorteilhaft, dafl ein AbschluBteil entweder eine 
innewohnende selbst-schmierende Qualitat besitzt oder anderen- 
falls einzigartige innewohnende Merkmale hat, die helfen, einen 
stabilen, hydrodynamischen Schmierf ilm instandzuha;lten, der die 
zwei entsprechenden Flachen trerint- Graphit, Bornitrid und Sili- 
cone sind selbst-schmierend, jedoch ist Siliciumcarbid selbst 
nicht eine dieser Verbindungen. Jedoch hilft die Porositat in 
dem Siliciumcarbid, einen hydrodynamischen Schmierf ilm zwischen 
den Kontaktbehandlungsf lachen auf rechtzuerhalten. 

Siliciumcarbid der theoretischeh Dichte von 3,21 Gramm pro 
Kubikzentimeter (g/cm 3 ) ist selten in kommerziellen Anwendungen 
zu sehen, und das Siliciumcarbid von geringerer Dichte, welches 
gewohnlich verwendet wird, enthalt eine zweite Porenphase . Diese 
Poren konnen unausgefiillt oder rriit Silicium oder irgendeinem an- 
deren Material gefiillt sein, in Abhangigkeit von dem Verarbei- 
tungsweg und den gewiinschten Eigenschaf ten. Die Porositat von 
einigen Volumprozent ist in vielen Siliciumcarbid-Anmeidungen 
kein Faktor und ist gewohnlich ignoriert. Die US-Patentschrif ten 
4 179 299 und 4 312 954 beschreiben Siliciumcarbid von weniger 
als der theoretischen Dichte, und das darin offenbarte Silicium- 
carbid kann in vielen kommerziellen mechanischen AbschluBanwen- 
dungen gebunden werden. Ein neueres Patent, die US-Patentschrif t 
4 525 461, offenbart ein gesintertes Siliciumcarbid, welches 
auch Graphit enthalt. Dieses graphitisierte Siliciumcarbid, von 
dem gesagt wird, dafi es selbst-schmierend und in mechanischen 
AbschluBanwendungen brauchbar ist, enthalt auch Poren, Daher 
sind gesinterte Siliciumcarbid-Korper , welche Poren enthalten, 
nicht als solche neu, Jedoch ist das absichtliche Inkorporieren 



von Poren mit bestimmter GroBe and Form eine neuentstandene Erit- 
wicklung. 

Die Verwendung von verschiedenen Formen von Siliciumcrbid 
in AbschluBanwendungen wurde von Lashway in Lubrication Engineer- 
ing,. ,40, 356 (1984) besctirieben. Unter den von Lashway untersuch- 
ten Formen von Siliciumcarbid war ein gesintertes Siliciumcarbid, 
das Poren enthielt; die Art und Weise, in welcher es hergestellt 
worden war, wurde nicht offenbart. Die Poren in diesem Silicium- 
carbid, umfassend 8 bis 10 Volumproient (nachstehend als 
"Vol.-% ,f angegeben) des Korpers, waren geschlossen und klein und 
in der GriSBenordnung yon 20 Mikron. Lashway fuhrte das iiberlegerie 
AbschluBf lachen-Verf ahren des porosen Siliciumcarbids auf seine 
Fahigkeit zuriick, einen hydrodynamischen Film der isolierten 
Flussigkeit auf der AbschluBf lache zuriickzubehalten. Fiir die 
Zwecke dieser, Anwendung, Vol. -% Porositat = 100 - 100 x [beobach- 
tete Dichte/theoretische Dichte]- 

Obwohl moglicherweise brauchbar, war die Einfiihrung der 
Porositat in einen ges inter ten Siliciumcarbid-Korper durch Varia- 
tionen ) in der Sinterungszeit/Temperaturprof il nicht reproduzier- 
bar gehug, um es dieser Arbeitsweise zu ermoglichen, fiir : die Her^ 
stellung von kbmmerziellem porosen Material verwendet zu werden. 
Daher weisen solche Materialien nicht die nachstehend erwahnte 
"gesteuerte" Porositat auf. v 

Ein anderes Verf ahren, das poroses gesintertes Silicium- 
carbid herstellen kann, umfafit die Reduktion in der Menge der 
Sinter hilf en. Dieses Verf ahren verringert die Verdichtung, und 
ein pordserer Keramikkorper wird hergestellt. Die Kontrolle iiber 
dieses Verfahren ist das Hauptabschreckungsmittel fur seine Ver- 
wendung, Die genaue Kontrolle der Rohmaterialien ist notwendig, 
um dieses Verfahren betriebssicher zu machen. Dies ist mit heuti- 
gen Materialien bei annehmbaren Kosten nicht moglich, was die 
Bearbeitungsf enster fiir dieses Verfahren sehr klein und schwer 
vorhersagbar macht. 

Porose gesinterte Keramik kann auch durch Zusatz von ande- 
ren Materialien hergestellt sein, die thermisch abbauen und/oder 
schrumpfen, wie Cellulose, Pf lanzenprodukte von vielen Typen 



und Formen/GroBen, und anorganische Materialien, wie Glas oder 
Tief temperatur-Keramik. Diese Materialien konnen jedoch Schwie- 
rigkeiten im Mischen mit dem feinen Siliciumcarbid-Pulver bieten 
und ferner konhen sie mit dem Sinterungsmechanismus einwirken. 

Vereinbart rait dem Lashway-Bericht von 1983 wurde in der 
Deutschen Of f enlegungsschrif t DE 3 927 3 00, offengelegt am 2- Fe- 
bruar 1990, offenbart, daB gesinterte Siliciuracarbid-Korper mit 
einer Porositat zwischen 4 Vol.-% und 13 Vol..-%, worin die Po- 
ren durchschnittlich zwischen 10 Mikron und 40 Mikron im Durch- 
messer sind, iiberlegene mechanische Verschliisse bereitstellen. 
Solche porosen Korper wurden hergestellt durch Einfiihren von 
spharischen organischen Polymerkugeln in die rohe Beschickung, 
aus welcher die Rohkorper hergestellt wurden, und anschlieflendes 
Erhitzen der Rohkorper zum Entfernen des organischen Teils und 
Sintern des Korpers- Es wurde gesagt, dafl bei Porenvolumina von 
weniger als 4 Vol*-% die Porositat nicht ausreichend war/ urn die 
Verbesserung zu bewirken, wahrend bei Porenvolumina von grofler 
als 13 Vpl.-% die Festigkeit des Korpers nachteilig beeinfluflt 
war, und die miteinander in Verbindung gebrachten Poren eine 
Leckage des Verschlusses bewirken. Ferner war, wenn der durch- 
schnittliche Porendurchmesser weniger als 10 Mikron betrug, die 
Schmierf liissigkeit in deh Poren nicht ausreichend vorhanden, wah- 
rend ±>ei Porendurchraessern von grofier als 40 Mikron der Kohlen- 
stof f verschieifl-FrontverschleiB beschleunigt war und VerschluB- 
leckage erfolgte, Es wurde gesagt, daB die Poren gerundet sein 
miissen, um Druckansammlung in dem gesinterten Korper zu vermei- 
den. 

In Anbetracht dessen, daB die Einfiihrung. der Porositat in 
einen gesinterten Siliciumcarbid-Korper durch Einfiihren von orga- 
nischen Polymerkugeln in die rohe Beschickung (siehe EP-A-486 
3 36) bewirkt sein kann, ist es moglich, daB diese Arbeitsweise 
zu unerwunschten Ergebnissen fiihren kann. Zum Beispiel muB das 
Polymere aus dem Keramikkorper entfernt werden, wenn Poren. er- 
zeugt werden sollen. Dies wurde bis jetzt durch thermische Zer- 
setzung des Polymeren durchgef uhrt , entweder vor oder wahrend des 
Sintervorgangs. Es wurde jedoch bemerkt, daB in Abhangigkeit von 
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dem Typ des ausgewahlten Polymeren die versuchte Entfernung zu 
einem Carbonisieren der Polymerkugeln fiihren kann. Bis zu dem. 
AusmaB bleiben restliche Zersetzungsprodukte , wie Kohlenstoff, 
zuriick; sie bilden Verunreinigiingen , welche die physikalischen 
Eigenschaf ten des Keramikkorpers beeinflussen konnen. 

Die Anwesenheit von Poren in Siliciumcarbid kann fur seine 
Leistung bis zu dem Umfang der physikalischen Eigenschaf ten des 
Sinterkorpers , beeinf lussend sein Verhalten, schadlich sein. In 
dieser Hinsicht berichteten Seshadri et al., Ceramic Trans., 2, 
215 (1987) die Herstellung von gesiriterten Siliciumcarbid-Korpern 
mit einer Reihe von Porositaten in dem BeJreich yon 1 bis 7,5 
V61.-% durch Anderung der Sinterungsparameter und der Kohlen- 
stof f zusatze. Die Biegef estigkeit der resultierenden gesinterten 
Siliciumcairbid-Korper wurde als unempf indlich zu der Porositat 
bis zu einer Porositat von 7 Vol.-% angegeben, jedoch wurden die 
elastischen Konstanten und die Frakturzahigkeit erheblich beein- 
fluflt. 

Es ist wohlbekannt, daB die schadliche Wirkung eines struk- 
turellen Fehlers auf die mechanischen Eigenschaf ten eines kera- 
mischen Korpers direkt auf die GroBe des Fehlers bezogen ist. 
Wenn die Poren in einem keramischen Korper nicht. frei, sondern 
untereinander verbunden sind, ist die effektive GroBe des Feh- 
lers drastisch erhoht . 

Daher ist an dieser Stelle ein Alternativverf ahren fur die 
Einfxihrung einer gesteuerten Menge an Porositat in einen gesin- 
terten Siliciumcarbid-Korper erforderlich. Unter den verschiede- 
nen verfiigbaren Arbeitsweisen ist die Zugabe von organischen 
fliichtigen Polymerkugeln zu der rohen Beschickung tiberlegen, im . 
Pririzip, zu Verfahren, welches sich auf das Manipulieren der 
Sinterungsparameter stiitzen. Unter Verwendung von fliichtigen Po- 
lymerkugeln sollte es moglich sein, sich Siliciumcarbid mit "ge- 
steuerter Porositat" vorzustellen, worin Porengrofle, Form, Quan- 
titat und Verteilung von Charge zu Charge reproduziert sein kon- 
nen. 

Folglich sieht diese Erfindung in einer Ausf uhrungsf orm 
einen Siliciumcarbid-Sinterkorper vor, umfassend gesteuerte Poro- 



sitat in dem Bereich von 2 bis 12 Vol.-%, worin die Poren unab- 
hangig voneinander verteilt sind, gleichmaBig verteilt durch den 
korper, und einen Nenndurchmesser von 50 bis 500 Mikron haben. „ 
Die Unabhangigkeit der Poren voneinander ist gtesichert durch Ad- 
justieren der GroBe der fluchtigen Polymer kuge In, verwendet bei 
der Herstellung des Korpers und deren Zahl, so daB die Porositat 
in dem Sinterkorper 12 Vol.-% nicht iibersteigt. 

In einer anderen Ausfiihrungsform sieht diese Erfindung eine 
rohe Beschickung fur die Herstellung des vorerwahnten Silicium- 
carbid-Sinterkorpers vor, wobei die erwahnte rohe Beschickung 
enthalt: 75 bis 95 Gew.-% Siliciumcarbid; 0, 5 bis 7 Gew.-% fliich- 
tiges Polymeres; 0 r 3 bis 3 Gew.-% eines Sinterelements, ausge- 
wahlt aus.Bor, Aluminium oder Mischungen derselben> .0,3 bis 20 
Gew. -% Kohlenstoff-Ausgangsstof f ; 1,2 bis 5 Gew.-% Bindemittel; 
zumindest ein Tensid; und, wahlweise,; geringere Mengen an Schmier 
mittel, , 

In einer andereh Ausfiihrungsform sieht die Erfindung ein 
Verfahren fur die Herstellung des vorerwahnten porosen Siiicium- 
carbid-Sinterkorpers aus der vorstehend beschriebenen rohen Be- 
schickung vor. Das Verfahren umfafit: 

(a) Bereitstelleh der rohen Beschickung als eine Mischung 
durch Mischen des Siliciumcarbids , der Borquelle, der 
Kohlenstoff quelle und des Bindemittels ; 

(b) Bereitstellen einer Dispersion, enthaltend ein f liichti- 
ges Polymeres, dispergiert in einem inerten Losungsmit- 
tel, und zumindest ein Tensid; 

(c) Riihren der erwahnten rohen Beschickungsmischung und Zu- 
setzen der erwahnten Dispersion unter. Herstellung einer 
Auf schlammung ; 

(d) Trocknen der erwahnten Auf schlammung, liefernd eine 
rohe Beschickungsmischung als ein flieBfahiges Pulver; 

(e) Verdichten des erwahnten rohen Beschickungspulvers in 
einen Rohkorper von gewiinschter Form; und 

(f) Sintern des erwahnten Rohkorpers bei einer Temperatur 
zwischen 2060°C bis 2200°C unter einer Inertatmospha- 
re. 



In einer weiteren Ausf iihrungsf orm sieht die Erf indung ein 
mechanisches AbschluBteil vor, enthaltend den oben-erwahnten 
Siliciumcarbid-Sinterkorper . 

Die vorliegende Erf indung, welche den Weg und die Mittel 
einschlieBt, durch welche sie ausgefuhrt werden kann, wird durch 
Bezugnahme auf die Zeichnungen aufgeklart, welche diese Beschrei- 
bung begleiten und durch die' detaillierte Schilderung, welche 
f olgt . 

Fig. 1 ist eine Mikrophotographie beim fOOfachen eines un- 
geatzten, unterteilten Siliciumcarbid-Sinterkorpers , hergestellt 
gemafi nachstehendem Beispiel 2. 

Fig. 2 ist eine Mikrophotographie beim 200fachen eines un- 
geatzten, unterteilten Siliciumcarbid-Sinterkorpers , hergestellt 
gemafi nachstehendem Beispiel 5. 

Fig. 3 ist ein zeichnerischer Ablauf plan, erlauternd das 
Verfahren dieser Erfindungi 

Fig. 4 ist eine perspektivische Schnittzeichnung, zeigend 
ein mechanisches AbschluBteil innerhalb des Rahmens dieser Erf in- 
dung. 

Fig. 5 ist eine SeitenriBansicht, teilweise im Querschnitt, 
zeigend ein mechanisches AbschluBteil dieser Erf indung, wie es 
in einer mechanischen AbschluBanwendung verwendet werden , Jcann. 

Die Anwendung dieser Erfindung hangt nicht von der spezi- 
fischen Natur des Siliciumcarbid-Ausgangsmaterials ab. Obwdhl 
auf keinen Fall notwendig, wird es beyorzugt, dafl das Silicium- 
carbid die Alpha-, nicht-kubische kristalline Form ist, da die 
Alpha-Form weniger kostspielig ist und leichter erhalten wird, 
als die Beta-, kubisch kristalline Form. Es ist besonders bevor- 
zugt, daB das Alpha-Siliciumcarbid eine f 'gleichachsige" Morpho- 
logie aufweist, wie in der US-Patentschrif t 4 179 299 beschrie- 
ben, mit anderen Worten, die gesinterten Siliciumcarbid-Korner 
haben eine Verhaltniszahl von uberwiegend nicht mehr als 3:1. 
Die gleichachsige Morphologie sieht daher eine relativ feine 
KorngroBe vor. Jedoch kann die Beta-Form, oder Mischungen von 
Alpha- und Beta-kris tallinem Material, verwendet werden, wie 
amorphes , nicht-kristallines Siliciumcarbid-Pulver , vorausge- 
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setzt, daB die durchschnittliche KorngroBe den nachstehend spezi- 
fizierten Anforderungen entspricht. Das zur Herstellung der ge- 
sinterten Korper dieser Erfindung verwendete Verfahren verursacht 
kein wesentliches AusmaB an Phasentransf ormation, so daB der 
Kristallhabitus des Siliciumcarbid-Ausgangsmaterials im wesent- 
lichen in dem f ertiggestellten gesinterten Keramikkorper f estge- 
halten wird/ 

Das Siliciumcarbid-Ausgangsmaterial kann aus irgendeiner 
Reihe von Quellen gewonnen sein. Dampf phase -umgesetztes Material 
wird in feiner TeilchengroBe hergestel.lt und kann, falls ge- 
wiinscht, verwendet Werden. Grofleres Material kann kugelgemahlen 
oder anderenf alls in der .GroBe reduziert sein, bis ausreichende 
Mengen an feiriem Siliciumcarbid erhalten werden, und die geeig- : 
nete GroBe von Siliciumcarbid kann aus dem kugelgemahlenen Pro- 
dukt durch iibliche Mittel, wie durch V/assersedimentatibn pder Ab- 
siebuhg, ausgewahlt werden. Auf jeden Fall wird es bevorzugt, 
daB das Siliciumcarbid-Material mit Saure ( wi'e Fluorwass;erstof f - 
und/oder Salpetersauren, insbesondere Mischungen von Fluorwas- 
serstof f- und Salpetersauren) behandelt sein sollte, zur Entfer- 
nung von Fremdmaterialien, welche sich in den SihterungsprpzeB 
einmischen konnen. 

GemaB der Erfindung werden pordse, gesinterte Keramikkor- 
per mit Dichteh von mehr als 2,8 g/cm 3 , entsprechend zumindest 
88 Prozent der theoretischen Dichte von Siliciumcarbid, und mit 
nicht mehr als 12 Vol.-% Poren, leicht hergestellt und gewohn- 
iich benotigt, urn ernstliche Beeinf lussung der mechanischen Eigen- 
schaften des gesinterten Korpers zu vermeiden, Obwohl die Dichte 
so niedrig wie 2,8 g/cm 3 (Porositat voh 12 Vol.-%) sein kann, 
wird eine Sinterdichte von zumindest 2,85 g/cm 3 , entsprechend 
von nicht mehr als 11,3 Vol.-% Poren, bevorzugt. Es wird angenom- 
men, daB die zur wesentlichen Beeinf lussung der , tribplogischen 
Eigenschaf ten des gesinterten Korpers benotigte minimale Porbsi- 
tat 2 Vol.-% (entsprechend einer Dichte von 3,15 g/cm 3 ) betragt, 
jedoch ist 3 bis 4 Vol.-% die bevorzugte untere Grenze. Beson- 
ders bevorzugt ubersteigt die Porositat des Korpers nicht 9 
Vol .-%, entsprechend einer Dichte von etwa 2,92 g/cm 3 , wobei die 



Poren darin im allgemeinen spharisch und gleichmaBig innerhalb 
des Silicivuhcarbids verteilt sind, wobei die Poren einen Nenn- 
durchmesser zwischen 50 bis 500 Mikrdn, bevorzugterweise von 50 
bis 2 00 Mikron, und besonders bevorzugt von 50 bis 100 Mikron, 
haben. Solche Korper konnen "wie sie sind" fiir Anwendungen, wie 
mechanische AbschluBteile, verwendet werden, oder sie konnen bis 
zu der gewunschten Grofie und Form bei einer niedrigeren Dichte 
maschinell bearbeitet sein und spkter einer weiteren Feuerung 
zur Herstellung einer zusatzlichen Verdichtung unterworfen wer- 
den, ■ 

Der gesinterte Keramikkorper gemaB der vorliegenden Erf in- 
dung enthalt von 91 bis 99 Gew. -% Siliciumcarbid. Der gesinterte 
Korpefr enthalt ferner von 0,5 bis 5 Gew. -% Kohlenstoff; von 0,15 
bis 3 Gew.-% eines Sinterelements, ausgewahlt aus Bor, Alumini- 
um oder Mischuiigen derselben; und bis zu 1,0 Gew.-% zusatzlichen 
Kohlenstoff, welcher chemisch mit dem Sinterelement, wie Bor als 
Borcarbid oder Aluininium als Aluiriiniumcarbid, verbunden iist. Al- 
Ife Gewichtsprozentsatze hierin sind mit Bezug auf das Gesamtge- 
wicht des Korpers oder der Beschickung spezif iziert, essei denn, 
daff etwas anderes aiigegeben wird. 

In bevorzugten Ausf uhrungsf ormen enthalt der gesinterte 
Keramikkorper von 0,5 bis 4 Gew. -% Kohlenstoff , verbunden mit 
carbonisiertem organischen Material, von 0,2 bis 0,4 Gew. -% Bor 
~wie Borcarbid, und 0,05 bis 0,11 Gew.-% zusatzlichen Kohlenstoff, 
chemisch verbunden mit dem Bor, wobei der Rest der Zusammenset- 
zung Siliciumcarbid ist. Besonders bevorzugt enthalt der gesin- 
terte Keramikkorper 98 bis. 99 Gew.-% Siliciumcarbid, 1 bis 1,5 
Gew.-% carbonisiertes organisches Material, 0,25 bis 0,36 Gew.-% 
Bor als Borcarbid, und 0,07 bis 0,10 Gew.-% zusatzlichen Kohlen- 
stoff, chemisch verbunden mit dem Bor. 

Bei der Spezif izierung des Gehalts des Sinterelements in 
dem gesinterten Keramikkorper ist es nicht beabsichigt, die Form 
2u beschranken, in welcher das Sinterelement zugegen sein kann; 
in anderen Worten kann Bor als elementares Bor oder kombiniert 
in Borverbindungen, wie Borcarbid, vorhanden sein. Allerdings 
wird in den meisten . Fallen das Sinterelement als ein Teil einer 



Verbindung vorhanden sein, die ein solches Element , wie Borcar- 
bid, in dem f ertiggestellten gesinterten Keramikkorper enthalt. 
Der Ausdruck "zusatzlicher Kohlenstof f ?f bedeutet Kohlenstof f, 
welcher chemisch mit dem Sinterelement verbunden und in weitem 
Umfang als in einer Menge von bis zu 1,0 Gew.-% vorhanden spe- 
zifiziert ist. Daher ist dieser zusatzliche Kohlenstof f eine 
wahlfreie Komponente in dem result ierendeh gesinterten Keramik- 
korper. Die Menge von solchem zusatzlich vorhandenen Kohlenstof f 
wird selbstverstandlich von der Menge des Kohlenstof fs abhangen, 
verbunden mit dem Sinterelement in der rohen Beschickung, aus 
welcher der gesinterte Keramikkorper hergestellt wurde. Die Menge 
an vorhandenem Kohlenstof f als carbonisiertes organisches Mate- 
rial hang t von der Menge eines sblchen zu der rohen Beschickung 
zugegebenen organischen Materials ab, als auch von der Kohlen- 
stof fausbeute (Kohlenstof fgehalt) des organischen Materials. Sin- 
terelemehte sind vollstandiger nachstehend beschrieben. 

Die rohe Beschickung fur die Herstellung des gesinterten 
Keramikkorpers gemafl der Erf indung . umf aBt 75 bis 95 Gew.-%, und 
bevorzugterweise 80 bis 90 Gew. -% des Sillciumcarbid-Pulvers . Das 
Siliciumcarbid-Pulver sollte eine kleine Teilchengrofle haben, 
z .B. von 0 , 2 Mikron bis 1 ,5 Mikron; und bevorzugterweise 0 , 5 Mi- 
kron. Die wirksame Oberflache des Siliciumcarbid-Pulvers kann in 
manchen Fallen beschreiberider als die TeilchengroBe sein, und die 
wirksame Oberflache derselben sollte zumindest 7 m 2 /g sein. 

Die rohe Beschickung enthalt auch ein organisches Polymer- 
material , welches zur Begrenzung der Poren in dem abschlieflenden 
Sinterkorper verwendet wird, jedoch in dem Verlauf der Sinterung 
des Keramik-Rohkorpers entfernt wird. In diesem Sinne ist das Ma- 
terial ein "fliichtiges Polymeres" . Ein Unterscheidungsmerkmal 
dieser Erfindung besteht darin, dafi sie ein Mittel zur Erzielung 
gesteuerter Porositat vorsieht, das eine vorherbestimmte, ange- 
pafite, porose Mikrostruktur hat. Das heiBt, es ist moglich, 
durch Betreiben der Erfindung die Mikrostruktur des f ertigge- 
stellten gesinterten Keramikkorpers hinsichtlich der PorengrpBe, 
der Form und der Menge in der rohen Beschickung auf zustellen. 
Diese Variablen sind durch EinschlieQen einer kalkulierten Menge 
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eines flvichtigen Polymeren von bestinunter durchschnittlicher 
Grofle und Form bestimmt. Das fluchtige Polymere raacht 0,5 bis 7 
Gew. -% der roheri Beschickung, bevorzugterweise 1 bis 4 Gew.-%, 
aus. 

Die Auswahl des fluchtigen Polymeren ist eine wichtige 
Uberlegung in der Herstellung von gesinterten poroseri Korpern mit 
erwunschten tribologischen Eigenschaf ten. Das ausgewahlte fliich- 
tige Polymere mufl bestimmte thermische Merkmale haben, als auch 
bestimmte physikalische und mechanische Eigenschaf ten, da das 
fluchtige Polymere alien anfanglichen Verarbeitungsstuf en wider- 
stehen und dann den Keramikkorper zersetzen und verlassen mufl. 

An erster Stelle mufl das fluchtige Polymere geeignet klas- 
siert sein. Die fluchtige Teilchengrofle und Form spllte ausge- 
wahlt sein, um mit der Grofle und Form der in dem f ertiggestellten 
KeramikkSrper gewiinschten Poren ubereinzustimmen* Jedoch wird das 
Polymere im allgemeinen als Pdlymerteilchen mit einer bestimraten 
nominalen Teilchengrofle verfugbar sein. Es ist bevorzugt, jedoch 
nicht wesentlich, dafl die Vert^ilung der Groflen von etwa der no- 
minalen Grofle so eng wie moglich, mit anderen Worteri monodispers, 
ist. Falls gewiinscht, kann das fliichtige Polymere gesiebt sein, 
entweder feucht oder trocken, unter Verwendung eines geeigneten 
Siebs, um so eine engere Groflenverteilung zu erhalten. Es ist 
auch bevorzugt, dafl die Teilchen spharisch oder fast so in Form 
sind, da abgerundete Fehlstelien (abgerundete Poren) die Span- 
nungsanhaufungen in dem fertigen Keramikkorper verringern. 

Es ist bekannt, dafl die Festigkeit von keramischen Materia- 
lien in hohem Mafle durch die Risse in dem Korper bestimmt ist, 
wobei je grofler der Rifl, desto niedriger die Festigkeit des Kor- 
pers ist. In durch ubliche Arbeitsweisen hergestellten kerami- 
schen Verbindungen sind die in der Verarbeitung eingeftihrten 
Risse, insbesondere im Spriihtrocknen der rohen Beschickung, die 
groflten Risse. In gesintertem Siliciumcarbid sind diese Risse 
typischerweise 100 bis 200 Mikron im durchschnittlichen Ausmafl. 
Daher ist der bevorzugteste Bereich fur die Porengrofle und die 
eng verwandte Polymer-f ltichtige Teilchengrofle im Bereich von 50 
bis 100 Mikron. Die Poren sine unabhangig vbneinander, gleichma- 



Big verteilt und verschlossen; untereinander verbundene Poren 
erhohen die wirksame GroBe des Fehlers und konnen die mechani- 
schen Eigenschaf ten des f ertiggestellten Keramikkorpers beein- 
flussen. Fur diese Anwendungen, bei denen die mechanische Festig 
keit nicht entscheidend ist, betragt die PorengroBe und die ver- 
wandte Polymer-unbestandige TeilchengroBe geeigneterweise von 
etwa 50 bis 500 Mikron im Durchmesser, und bevorzugterweise von 
50 bis 200 Mikron. Obwohl die Festigkeit von s.olchen gesinter.ten 
Korpern in manchen Fallen geringer als diejenige des oben be- 
schriebenen besonders bevorzugten Bereiches sein kann, wird ange 
nommen, daB sie ungeachtet dessen gute tribologische Eigenschaf - 
ten besitzen. 

Wenn der porose Siriterkorper als ein AbschluB zu verv/enden 

ist, der unter verlangten Betriebsbedingungen wirksam arbeiten 

muB, ist die gegenseitige Verbindung der Poren insofern schad- 

lich, daB untereinander verbundene Poren einen Weg fiir Leckage 

fiLr die isolierte Flussigkeit lief ern konnen. Die Unerwiinscht-' 

heit der Poren-Zusanunenschalturig in AbschliiBanwendungen ist im 

Gegensatz zu untereinander verbundener Porositat, welche er- . 

wiinscht ist, wenn die Keramik als ein Filter verwendet wird. In 

einer Mikrostruktur , enthaltend Pbreri, welche getrennt und unab- 

hangig sind, ist der Porendurchmesser, die Vol. -%-Porositat und 

die porennachste Nachbardistanz voneinander abhangig. Unter der 

Annahme, daB alle Poren von der gleichen Grofle und gleichmaBig 

durch den Korper verteilt sind, nimmt die durchschnittliche nach 

ste Nachbardistanz (NND) ab, da entweder die Volumf raktion-Poro- 

sitat (VFP) = (Vol.-%-Porositat/100) , oder der durchschnittliche 

Porendurchmesser (D = 2R) erhdht ist, bis bei irgendeinem Punkt, 

die Poren sich im Durchschnitt zu beriihren beginnen. Die Bedin- 

gung, daB die Poren im wesentlichen unabhangig zuriickbleiben und 

sich gegenseitig nicht beriihren, im Durchschnitt, ist erfiillt, 

wenn NND > D ist. Wenn die Poren spharisch sind, kann gezeigt 

werden, daB diese Parameter verwandt sind angenahert durch die 

Gleichung: ~ . 

NND ^ = (0, 554) J (4ttR J /3VFP) 

Diese Beziehung zeigt, daB, idealerweise, bei VFP 1 s groBer als 



0,088, oder etwa 9 Vol . -%-Porositat , die Poren nicht vollig unab- 
hangig sein werden und manche Poren sich beriihren werden, ohne 
Rucksicht auf die PbrengroBe. Ahnliche, jedoch korapliziertere 
Anaiysen konnen gemacht werden, wenn die Poren nicht alle von 
der gleichen GroBe sind. Daher ist die bevorzugte maximale Sili- 
ciumcarbid-Porositat unter Verwendung eines angenahert monodis- 
persen fliichtigen Polymeren etwa 9 Vol.-%. 

Das f liichtige Polymere kann bei verschiedenen Punkten in 
dern Verfahren fur die Herstellung von gesintertem Keramikkorper J 
eingefuhrt werden, jedoch ist es schwer moglich, einen Kontakt 
zwischen den fliichtigen Polymer teilchen und dera Losungsmittel zii 
verhindern, welches in der rohen Beschickung vorhanden ; sein kann . 
Folglich sollte das f liichtige Polymere chemisch inert mit Bezug 
auf irgendeih Losungsmittel sein, welches ve2rwendet wird, als 
auch mit Bezug auf andere Komponenten der rohen Beschickung. 

AuBerdem mufl dais f liichtige Polymere in GroBe und Form sta^ 
bil sein, wenn die rohe Beschickung bei erhohten Temperaturen 
spriihgetrocknet ist, eine bevorzugte Verarbeitungsstuf e. Noch 
spezifischer sollte die Glasiibergangs tempera tur uhd der kristal- 
line Schmelzpunkt zumindest 80°C, bevorzugterweise hoher als 
100 °C, seirv 

Wahrend der iiblichen Formungsstuf en, wie isostatisches 
Pressen, imissen die fliichtigen Polymerteilchen fahig sein, im 
wesentlichen ihre GroBe und Form beizubehalten. Daher weist das 
Polymere erwiinschterweise hohe Druckf estigkeit und Steifheit auf. 
UbermaBige elastische Riickgewinnung des Polymeren 1st unerwiinscht, 
da dies zu unkontrollierten Fehlern in dem Keramikkorper fiihren 
kann. Hohlkugeln, oder Mikroballone sind nicht so erwiinscht, wie 
feste Polymerteilchen , da sie dazu neigen, unter dem verwendeten 
Druck abzuflachen zur Bildung eines geformten keramischen Roh- 
kdrpers vor demSintern, 

Sobald der Rohkorper gebildet worden ist, wird das f liich- 
tige Polymere entfernt. Urn dies zu erleichtern, sollte das Poly- 
mere verdampfen und/oder sauberlich bei Temperaturen von nicht 
hoher als 600°C zerfallen, bevor der keramische Rohkorper bei 
hoheren Temperaturen sintert. Thermogravimetrische Analyse, ge- 



koppelt rait Gewicht sverlustbestinunung * kann verwendet werden, um 
vorher f estzustellen , daB ein Anwarterpolymeres dieser Anforde- 
rung entspricht* Solche Prufungen von Polyme thy line thacrylat 
( PMMA) , Polystyrol (PS) und Polyethylen (PE) zeigen zum Beispiel, 
daB bei 550°C diese Polymere restlos zersetzt sind, und im we- 
sent lichen keine Ruckstande in dem Keramikkorper zuriickbleiben. 

SchlieBlich ist es auch erwiinscht, daB das Polymere in 
einer gewiinschten TeilchengroBe und Form leicht verfiigbar ist, 
und daB es relativ billig ist , da es in der Herstellung des ge- . 
sinter ten Keramikkorper s verbraucht wird. Mit diesen jiberlegun- 
gen ira Gedachtnis sind fliichtige Polymere, aus gewahlt aus ther- 
moplastischen und durch Warme hartbaren Harzen, geeignet, insbe- 
sondere die Gruppe bestehend aus Acrylharzen, z.B. PMMA;. Vinyls 
harzen, z.B. PS, PE, Polypropylen (PP) und Polyvinylchldrid 
(PVC); Celluloseacetat (GA) ; gehartete Epoxyharze (EPR) ; und Po- 
lyimidharze (PI) sind wirksam, wie Co- und Terpolymere, wie Po- 
ly (ethylen-co- vinylace tat) und Poly(acrylnitril-ter-butadien- 
ter-styrol), als auch die vorerwahnten Polymer en, modifiziert 
mit geringen Mengen an vernetzenden Mitteln, wie Divinylbenzol 
(DVB), dadurch vernetzte Polymere liefernd. 

Zum Beispiel kann Styrol in Anwesenheit einer geringen 
Menge von DVB cqpolymerisiert sein, dadurch ein vernetztes fluch- 
tiges Polymeres erzeugend. Ira allgemieinen wird ein vernetztes 
fliichtiges Polymeres bevorzugt insofern, als die Vernetzung oft- 
mals zu einem steiferen,. stabileren Polymeren fiihrt, das eine 
hohere Glasiibergangs tempera tur (T g ) hat, und Polystyrol-vernetzt , 
wie hierin beschrieben, wird in der Erfindung wirksam verwendet. 
Polyethylen ist leicht verfiigbar und kann in den Formen niedri- 
ger Dichte (0,91 bis 0,93 g/cm 3 ) oder hoher Dichte (0,95 bis 
0/97 g/cm 3 ) verwendet werden. 

Ein wichtiges Merkmal der rohen Beschickung der vorliegen- 
den Erfindung ist das carbonisierbare organische Material oder 
die Kohlenstoff quelle- Das organische Material kann in organi- 
schen Losungsmi tteln loslich sein, jedoch wird es bevorzugt, daB 
es aus Sicherheits- und Umweltgrunden in Wasser loslich ist. In 
jedem Falle ist es wichtig, daB es zur Beschichtung der Silicium- 
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carbid-Teilchen leicht dispergiert ist, dadurch erhohend die Ver- 
fiigbarkeit des carbonisierten organischen Materials nach Aktiyie- 
rung des geforraten Rohkdrpers, hergestellt aus der rohen Beschik- 
kung. Es wiirde als wunschenswert gefunden, daB der gesinterte 
Keramikkorper von 0,5 bis 5,0 Gew.-% carbonisiertes organisches 
Material enthalt, mit dem Ergebnis, daB, wenn das carbonisierba- 
re organische Material eine Kohleausbeute von 25 bis 75 Gew.-%, 
wie sie bevorzugt wird, hat, von 0,3 bis 20 Gew.-% carbohisier- 
bares organisches Material in der rohen Beschickung anwesend 
sein sollten. Innerhalb des Bereiches von 25 bis 75 Gew.-% Koh- 
leausbeute wird es bevorzugt, daB das organische Material von 33 
bis 50 Gew.-%, und bevorzugt er von 40 bis 45 Gew.-%, Kohleaus- 
beute hat. Wenn die Kohleausbeute zwischen 33 und 50 Gew.-i 
liegt, sollte die Merige an carbonisierbarem organischen Material 
in der rohen Beschickung im Bereich zwischen 1 und 10 Gew.-i lie- 
gen, um einen bevorzugten Bereich von 0,5 bis 4 Gew.-% Kohlen- 
stoff in dem f ertiggestellten gesinterten Keramikkorper herzu- 
stellen. Es wird angenommen, dafl die am meisten bevorzugte Men- 
ge von carbonisier tern organischen Material in dem gesinterten 
Keramikkorper von 1 bis 1,5 Gew.-% betragt, so daB die optimale 
rohe Beschickung 4 Gew.-% an carbonisierbarem organischen Mate- 
rial enthalten sollte, bevorzugterweise loslich in Wasser und 
mit einer Kohleausbeute zwischen 40 und 45 Gew.-%. 

Carbonisierbare organische Mater ialien sind durch Phenol- 
harze und Kohlenteerpech vertreten, welche Kohleausbeuten von 
40 bis 42 Gew.-% und bzw. in der Reihenfolge von 60 Gew.-% haben, 
Wie zwischen Phenolharzen und Kohlenteerpech sind die Phenolhar- 
ze bevorzugt, und phenolische Resolharze der B-Stufe, wie Resin 
No. 8121, verfiigbar von Varcum Chemical Co., sind besonders 
brauchbar in dieser Erfindung. Von groflerer Brauchbarkeit sind 
jedoch Phenol-Formaldehydharze , welche in manchen Fallen wasser- 
loslich sind. Ein Beispiel ist "Plyophen 43290 Liquid One Step 
Phenolic Resin", verfiigbar von Occidental Chemical Co. 

Das Sinterelement kann zu der rohen Beschickung in seiner 
elementaren Form zugesetzt werden, oder als eine Verbindung, ent- 
haltend ein solches Element wie Borcarbid, Aluminiumcarbid oder 




Aluminiumnitrid,. wie friiher hierin erwahrit . Die Verwendung von 
Bor oder Bor-enthaltenden Verbindungen als eine Sinterhilfe fur 
die Verdichtung von Siliciumcarbid-Keramikkorpern ist vollstandi 
ger in den US-Patentschrif ten 4 312 954 und 4 17 9 299 beschrie- 
ben. Die Verwendung von Aluminium oder Aluminium-enthaltenden 
Verbindungen mit Kohlenstoff als eine Sinterhilfe ist in der US- 
Patentschrif t 4 230 497 beschriebeh. 

Das Sinterelement ist bevorzugterweise Bor in seiner ele- 
mentaren Form oder eine Verbindung desselben, wie Borcarbid. Bor 
carbid ist im wesentlichen ein nicht-stochiometrisches Material, 
und verschiedene Borcarbide mit einem molar en Verhaltnis von Bor 
zu Kohlenstoff zwischen 8 : 1 und 2 : 1 sind angegeben worden* 
Es ist im allgemeinen be vorzugt, Borcarbid als eine Quelle des 
Sintereleraents . zu verwenden, und, insbesohdere, Borcarbid, wel- 
ches sogenanntes "im Festzustand umgesetztes Borcarbid" ist, mit 
einem molaren Verhaltnis von Bor zu Kohlenstoff zwischen 3,5/1 
und 4,1/1, Ein solches Borcarbid kann gemafl dem Verfahren der US 
Patentschrift 3 379 547 hergestellt sein. Borcarbide mit hoheren 
Verhaltnis sen von Bor zu Kohlenstoff sind chemisch reaktiver als 
das Material mit einem Verhaltnis von 3,5/1 zu 4,1/1, sind aber 
weniger verfugbar, teuerer und daher nicht bevorzugt. 

Die zu der rolien Beschickunig zugesetzte Menge des Sinter- 
elements hangt von dem Gehalt eines solchen Elements in dem ab- 
schlieflend gesinterten Keramikkorper ab. Der gesinterte Keramik- 
korper sollte von 0,15 bis 3,0 Gew.-% des Sintereleraents enthal- 
ten. In bevorzugten Ausf iihrungsf ormen unter Verwendung von Bor 
oder Bor enthaltenden Verbindungen haben die Keramikkorper von 
0,2 bis 0,4 Gew.-% Bor. Der besonders bevorzugte Borgehalt der 
gesinterten Keramikkorper ist 0,25 bis 0,36 Gew.-%. Die Menge 
der Sinterelementquelle sollte demgemaB ausgewahlt sein- Wenn 
daher die Sinterelementquelle ein elementares Bor ist, sollte 
es optimalerweise in der rohen Beschickung in einer Menge vor- 
handen sein, um einen gesinterten Keramikkorper zu liefern, der 
0 r 25 bis 0,36 Gew.-% Bor hat. Fiir das bevorzugte im Festzustand 
umgesetzte Borcarbid mit einem molaren Verhaltnis von Bor zu Koh- 
lenstoff zwischen 3,5 : 1 und 4,1 : 1, sollte das Borcarbid in 
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der rohen Beschickung in einer Menge von 0,3 bis 3 Gew.-% vor- 
handen sein, um eine solche Menge an Bor in dem resultierenden 
gesinterten Keramikkdrper zu produzieren- 

Wenn Bor verwendet wird, kann es kristallin oder amorph 
sein und bevorzugterweise ist es ein Pulver mit einer durch- 
schnittliehen KorngroBe von weniger als 30 Mikron. Innerhalb 
dieser Einschrankung wird es bevorzugt, daB die TeilchengroBe in 
dem Bereich von 0,1 Mikron bis 10 Mikron. liegt. 

Das temporare Bindemittel kann aus einem weiten Bereich von 
organischen Harzen und anderen dem Fachmann wdhlbekannte Materia - 
lien ausgewahlt sein, wie Polyvinylalkbhol, Acrylharze, Steinkoh- 
lenteerpech> langkettiges Fettmaterial (zum Beispiel "CARBOWAX" ) , 
jnetallisctie Stearate, wie Aluminiumstearate und Zinkstearate , 
Zucker, Starken, Alginate und Polystyroll Viele dieser Materia- 
lmen sind selbstverstandlich fahig, als ein fliichtiges Polyme- 
res oder als ein carbonisierbares prganisches Material zu funk- 
tionieren, welches zugesetzt wird,, urn zumindest einen Teil des 
Kohlenstoffs in dem Sinterkorper zii liefern.^ Daher kann ein ein- 
zelnes Material mehr nutzen als eine Funktion in der rohen Be- 
schickung. Das temporare Bindemittel sollte zwischen 1,2 und 5 
Gew.-% der rohen Beschickung enthalten, in Abhangigkeit von bei- 
spielsweise der Kohlenausbeute • 

Das Bindemittel enthalt bevorzugterweise Polyvinylalkohol , 
enthaltend von 5 bis 15 Gewichtsteile Wasser pro .Teil damit ver- 
bundehem Polyvinylalkohol, als ein temporarer Bindemitteltrager . 
Insbesondere wird es bevorzugt, 10 Gewichtsteile Polyvinylalko- 
hol plus 90 Gewichtsteile Wasser als einen vorlaufigen Bindemit- 
teltrager zu verwenden. AuBerdem mag sich der wasserige Polyvi- 
nylalkohol damit mit anderen Harzen verbunden haben, ausgewahlt 
aus den oben aufgezahlten Klassen. Ein Material, welches verwen- 
det werden kann, ist beispielsweise "RHOPLEX HA-8 Emulsion", ver- 
fvigbar von Rohm & Haas Company* 

Das Verfahren fur die Herstellung von gesinterten Keramik- 
korpern gemafl einem anderen G£genstand der Erfindung ist in 
Fig. 3 erlautert und beginnt durch erstes Zusammenmischen der 
Komponenten der rohen Beschickung, um zu enthalten von 75 bis 95 



Gew.-% Siliciumcarbid; zwischen 0,3 und 20 Gew.-% des carboni- 
sierbaren organischen Materials; von 0,3 bis 3 Gew.-% des Sinter- 
elements; von 1,2 bis 5 Gew v -% temporares Bindemittel; als 
auch, gegebenenf alls , zwischen 2 bis etwa 8 Gew,-% Schmiermittel; 
und ein Tensid, bevorzugterweise 0,4 bis 1,2 Gew.-% Tensid. Die 
erste Mischstuf e schlieBt bevorzugterweise das Riihren der pulve- 
risierten Komponenten, des Siliciumcarbids, des carbonisierba- 
ren organischen Materials und des Sinterelements ein, zusammen 
mit dem temporaren Bindemittel und Schmiermittel vor der eventu- 
ellen Zugabe eines Losungsmittels, in welchem das carbonisierba- 
re Material loslich 1st. In jedem Falle sollte, nachdem das L6- . 
siingsmittel zugesetzt wurde, die Mischung fur zumindest .5 bis 15 
Minuten gut geriihrt sein, urn das carbonisierbare organische Mate- 
rial auf die Siliciumcarbid-Teilchen auf zutragen. Das fliichtige 
Polymere ist besonders in Wasser oder in einem anderen Dispergier 
mittel dispergiert, zu welcliera es inert is t , wobei die Dispersion 
im allgemeinen zwischen 1 und 50 Gew.-% Polymeres und ein. kombi- 
niertes Tensid enthalt , ■ und bevorzugterweise etwa 30 Gew.-%, Die 
polymere Dispersion ist zu der Siliciumcarbid-enthaltenden Mi- 
schung unter Lieferung einer Auf schlammung zugesetzt. Nachdem 
die Auf schlammung geniigend geriihrt worden ist, wird sie durch 
eine der suf diesem Gebiet bekannten Arbeitsweisen getrocknet, 
wie z.B. durch Durchleiten einer Menge von trockenem Gas iiber 
die geruhrte Auf schlammung oder durch Spriihtrpcknen der Auf schlam 
mung, liefernd eine rohe Beschickung in der Form eines flieBfa- 
higen Pulvers . 

Folgend dieser Trockungsstuf e kann die getrocknete rohe Be- 
schickung in einen geformten Korper gepreflt sein, bevorzugterwei- 
se mit einer Dichte von zumindest etwa 1,60 g/cm 3 . Zum Beispiel 
kann die Mischung in mechanische Ringverschmelzungsteile geformt 
sein, falls gewiinscht . Dies kann durch irgendeine Reihe von Ar- 
beitsweisen bewerkstelligt werden, welche dem Fachmann auf die- 
sem Gebiet bekannt sind. Zum Beispiel kann die Mischung durch 
Extrusion, Spritzgufl, SpritzpreQf ormung, GieBen, Kaltpressen, 
isostatisches Pressen, oder durch Kompression geformt sein. Wenn 
Kompression verwendet wird, sind bevorzugte Drucke zwischen 
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28 x io 6 und 700 x io 6 Pascal (4,000 und 100,000 psi), rait zwi- 
schen 112 x io 6 und 140 x io 6 Pascal (16,000 und 20,000 psi)/ 
wobei z.B. etwa 119 x 10 6 Pascal (17,000 psi) bei Raumtemperatur 
besonders bevorzugt werden. 

Wenn das temper are Bindemittel Nachbehandlung erfordert, 
wie zum Beispiel, wenn das Bindemittel Polyvinylalkohol enthalt, 
kann das temporare Bindemittel durch Erhitzen des geformten Kor- 
pers bei einer Temperatur von 90°C bis 100°C fiir 1 bis 2,Stunden 
gehartet werden. Andere dem Fachmann bekannte Nachbehandlungsbe- 
dingungen konnen fiir andere Bindemittel verwendet werden. In.ahn- 
licher Weise kann das fliichtige Polymer e verdampft und/oder zer- 
setzt und aus dem Keraraikkorper durch Erhitzen fur eine diskrete 
vorherbestimmte Zeit bei einer diskreten vorherbestimmten Tempe- 
ratur entfernt seiri, und das carbonisierbare organische Material 
kann durch Erhitzen bei einer vorherbestimmten Zeit bei einer 
vorherbestimmten Tem£>eratur carbonisiert sein. Andererseits kon- 
nen getr^nnte Nachbehandlungs- und Zersetzungsstuf en, falls ge- 
wiinscht, weggelassen werden, da sbwohl das Ha r ten und die Zer- 
setzung wahrend des Anheizens auf die Siliciumcarbid-Sintertem- 
peratur erfolgen werden. Aktivierung erf ordert Erhitzen des ge- 
formten Kprpers fiir 20 bis 60 Minuteh bei Temperaturen zwischen 
1900°C und 2500°C. Die Verwendung von niedrigeren Temperaturen 
ist im allgemeinen zu vermeiden, da bei niedrigeren Temperaturen 
die Verdichtung des Korpers nicht wiederholbar sein und die ge- 
steuerte Porositat nicht erzielt werden kann. Bei hoheren Tempe- 
raturen kann Sublimation des Siliciumcarbids erfolgen. 

Die Heizstufe kann durchgefiihrt werden in einem herkomm- 
lichen Chargen- oder kontinuier lichen Of en, worin der geformte 
Korper die heifie Zone des Of ens in einem AusmaB durchstromt, vim 
eine vorgeschriebene Verweilzeit bei der gewiinschten Temperatur 
vorzusehen. Einzelheiten von solchen Of en sind auf dem Gebiet 
bekannt und beschrieben, zum Beispiel in der US-Patentschrif t 
3 689 220. Die Heizstufe bewerkstelligt ein "druckloses Sintern", 
angegeben hierin der Einfachheit halber nur als "Sintern". Unter 
"Sintern" oder "drucklosem Sintern" ist zu verstehen, daB kein 
mechanischer Druck auf den zur Unterstiitzung der Verdichtung ge- 
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brannten oder gesinterten Gegenstand angewandt wird. Statt des- 
sen wird der gesinterte Gegenstand, ublicherweise in einem iner- 
ten Behalter, wie einem Graphittiegel, unter einer Atmosphare 
von Inertgas, einem reduzierenden Gas, einem Vakuum oder Stick- 
stoff, gehalten. Reduzierende Gase enthalten Wasserstoff, Koh- 
lendioxid und Kohlenmonoxid; Inertgase enthalten Argon, Helium 
und Neon. Die Gase, -in welchen der SinterungsprozeB ausgef iihrt 
werden kann, enthalten daher Argon, Kohlendioxid, Kohlenmonoxid, 
Helium, Wasserstoff , Neon und Stickstoff, oder Mischungen der- 
selben. Obwohl Stickstoff, unter Sinterungsbedingungen, in die 
Reaktion bis zu einem gewissen Grad mit dem Siliciumcarbid ein- 
tritt, erfolgt dies so in ausreichend geringerem Grad, dafl die 
Zusammensetzung des gesinterten Keramikkorpers nicht merklich 
dadurch verandert wird. Die Verwendung von Stickstoff erhdht je- 
doch die Sinter temperatur, so dafl die bevorzugte Sintertempera- 
tur zwischen 2260° und 2300°C liegt, wenn Stickstoff die umge- 
bende Atmosphare is t. Unter den anderen Gasen, insbesondere In- 
ertgasen, wie Argon, Helium oder Neon, ist die bevorzugte Sin- 
tertemperatur zwischen 2060° und 2200 °C. Die Beheizung kann auch 
unter Vakuum durchgef iihrt werden. Unter "Vakuum" ist ein zweck- 
mafliges Vakuum von 1,0 Torr oder weniger gerneint. 

Die folgenden spezifischen Beispiele erlautern die Arbeits- 
weise von mehreren Ausfuhrungsf ormen dieser Erfindung. 

B E I S P I E L 1 



Eine rohe Beschickung der folgenden Zusammensetzung wurde 
durch Zusammenmischen der folgenden Komponenten hergestellt: 
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KOMPONENTE GEW . - % 



Alpha-Siliciumcarbid 84,75 

B 4 C .... 0,59 

Phenolharz 4,07 

Polyvinylalkohol (18% wasserige Losung) 2,46 

RHOPLEX HA-8-Emulsion . . • • • . 3,24 

ARLACEL 83R ( Schraierroittel ) a 1,59 

Polymethylraethacrylat b .*■ 2,54 

Tensid c - 0,76 

100,00 



a Verfiigbar von ICI Amerika. 

Verfiigbar von Scientific Polymer Products, Inc M Lot 037A. 
c Enthait 0,02 Gew.-% TRITON-X nichtionisches, Tensid, verfiig- 
bar von Rohm & " Haas und 0 , 74 Gew. -% Styrol-Maleinsaureaiihy- 
drid-Tensid, verfiigbar von Arco Chemicals. .-~ 

Das Siliciumcarbid hatte einen oberf lachenbereich von et- 
wa 7 m 2 /g. Es wurde von der der Norwegian Company, Arendal, als 
0,044 ram (-325 mesh) -Pulver erhalten und dann bis zu einer mitt- 
leren Teilchengrofle von 0,45 Mikron gemahlen. Das Borcarbid war 
in festem Zustand umgesetztes Material, erhalten von Washington 
Mills Electro Minerals Corp., Niagara Falls, NY. Die Phenolharz- 
Kohlenstoff quelle, oder die carbonisierbare organische Verbin- 
dung, war PLYOPHEN 43290-Harz von Occidental Chemical Company 
mit einer Kohleausbeute von 42,5 %. Das Polymethylmethacrylat 
( "PMMA" ) war in der Form von im wesentlichen spharischen Korn- 
chen mit einer durchschnittlichen GroBe von 70 Mikron, wie durch 
quantitative Bildanalyse bestimmt. Der Polyvinylalkohol wurde in 
korniger Form als AIRVOL 603 von Air Products and Chemicals, Inc 
erhalten und wurde in entionisiertem Wasser aufgelost. Die Kohle 
ausbeuten von Polyvinylalkohol und PMMA war en Null unter den ver 
wendeten Sinterungsbedingungen . Die anderen Komponenten als das 
PMMA und das Tensid wurden mit Wasser zur Herstellung einer Auf- 
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schlammung gemischt* Das PMMA wurde bei einer Konzentration von 
30 Gew.-% Feststoffen in entionisiertem Wasser mit einera pH-Wert 
von 10, und auch das Tensid enthaltend, dispergiert. Eine gerin- 
ge Menge des vorgeschriebenen Siliciumcarbids wurde zur Unter- 
stiitzung ia der Dispersion des Polyineren zugesetzt. Die letztere 
Dispersion wurde zu der Siliciumcarbid-Auf schlammung zugegeben 
und die Mischung kontinuierlich geruhrt, urn eine gute Verteilung 
des Polymeren in der Auf schlammung sicherzustellen. Nach 15 Minu- 
ten langem Mischen wurde die resultierende Mischung gemafi dem 
auf dem Gebiet wohlbekannten Verfahren spriihgetrocknet, lief ernd 
eine rohe Beschickungs-Zusammensetzung als ein feines, flieflfa- 
higes Pulver. 

B E I S P I E 2 

Das spruhgetrocknete Pulver von Beispiel 1 wurde anschlies- 
send in Abschluflstahzstiicke rait AusmaBen von annaherrid 92 nun 
( Auflendurchmesser ) , 67 mm (Ihnendurchmesser) urid 27 mm Dicke un- 
ter Verwehdung der isostatischen Prefltechnik unter 117 Megapascal 
(17 ksi) Druck geforrat. Die Abschlufistanzstucke wurden unter ei- 
ner Argoriatmbsphare fur 90 Minuten bei 2150°C gesintert. Die re- 
sultierenden AbschluSstanzstiicke wurden zu EridabschluBdimensio- 
nen von 75 mm OD x 57 mm ID x 22 mm Dicke gemahlen. Die Silicium- 
carbid-Mikrostruktur in den gesinterten Abschluflteilen wurde 
durch optische Mikroskopie und quantitative Bildanalyse gekenn- 
zeichnet. Die Porositat in der Mikrostruktur , wie durch sowbhl 
die Dichtebestimmung und durch quantitative Bildanalyse be- 
sti/nmt, war 7,5 Vol.-%. Die Poren waren im Durchschnitt etwa 70 
Mikron im Durchmesser und im wesentlichen spharisch. Eine Photo- 
mikrographie , zeigend die Mikrostruktur, ist hiermit als Fig* 1 
eingeschlossen, und ein daraus hergestelltes mechanisches Ab- 
schluBteil ist in Fig. 4 gezeigt. 

BEISPIEL 3 



AbschluBteile aus Beispiel 2 wurden umwickelt, lief ernd 



einen Oberf lachenabschluB , gekennzeichnet durch eine durchschnitt 
liche Oberf lachenrauhigkeit von 0,03 Mikron und eine Ebenheit von 
weniger als 2 Helium-Lichtlinien. Ein solcher AbschluB wurde ge- 
gen ein impragniertes Phenolharz, Kohlenstof f -Graphit-ineinan- 
dergreif endef AbschluB an einer Seite eines hohen Dirucks, hoher 
Geschwindigkeit , AbschluB-Teststand, erhalten von Feodor Burgmann 
GmbH, Wolf ratshausen, Deutschland, angebracht. Ein identisches 
Paar von Abschliissen wurde an der anderen Seite des Teststands 
zur Durchf tihrung des Tests in zweifacher Ausfuhriing angebracht. 
Der Teststand wurde auf 10 bar unter Druck gesetzt, und der Test 
bei diesem Druck bei 60 °C in Wasser durchgef uhrt •■ Der PV-Wert, 
wie hierin definiert, bestimmt durch diesen AbschluBtest , war 
55 bar x ra / s (157,000 psi x f t/min) , ein relativ niedriger Wert, 
bedeutend milde Betriebsbedingungen* Zur Bestimmung des Abschlufi- 
verhaltens verwendete Parameter schlieflen: Energieverbrauch , Ver- 
schleiflrate des Kohlenstof f -Graphit-ineinandergreif enden Ab- 
schlusses und VerschleiBrate des Testabschlusses, .. ein* Zum Ver- 
gleich, wurde ein identischer Test im Duplikat unter Verwendung 
von Siliciumcarbid- Abschliissen , hergestellt aus kommerziellen 
HEXOLOY SA-Siliciumcarbid, verfugbar von The Carborundum Compa- 
ny, durchgef uhrt . Die Gesamtergebnisse aus diesen Untersuchungen 
zeigten, daB der porose Si liciumcarbid- AbschluB dieser Erfindung 
bei einem Gehalt arbeitet, gleich wie oder besser als der Jcommer- 
zielle AbschluBtieil. Spezif ischerweise weist der porose Silicium- 
carbid- AbschluB dieser Erfindung einen urn 5 Prozent niedrigeren 
Energieverbrauch und eine VerschleiBrate auf, Equivalent zu dem 
Kohlenstof f-Graphit- und den koramerziellen Siliciumcarbid-Ab- 
schluBteilen. Keine Leckage wurde beobachtet mit entweder den po- 
rosen Siliciumcarbid-Abschliissen dieser Erfindung oder mit den 
kommerziellen Siliciumcarbid-AbschluBteilen. 

Die vorerwahnten AbschluBtests wurden wiederholt , jedoch 
bei 75 bar und 60°C in Wasser. Der PV-Gehalt in diesem Test war 
232 bar x m/s (663,000 psi x f t/min), ein relativ hoher Wert, 
darstellend strenge Betriebsbedingungen. Die Ergebnisse aus die- 
sen Tests zeigen, daB die porosen Siliciumcarbid-AbschluBteile 
dieser Erfindung signifikant besser wirken als die kommerziellen 
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Siliciumcarbid-Abschliisse . Der Energieverbrauch war um 7,5 Pro- 
zent reduziert und die Kohlenstbf f -Graphit-VerschleiBrate war urn 
63 Prozent in dem Faile der porosen Siliciumcarbid-AbschluBteile 
dieser Erfindung verkleinert, im Vergleich mit dem kommerziellen 
Siliciumcarbid-Material, wobei beide Siliciumcarbide gegen Phe- 
nol-impragnierte Kohlenstof f -Graphit-Abschluflteile geleitet wa- , 
ren. Aus diesen Befunden war die VerschleiBrate der porosen Sili- 
ciumcarbid-AbschluBteile 74 Prozent niedriger als die VerschleiB- 
rate der AbschluBteile, hergestellt aus dem kommerziellen Sili- 
ciumcarbid. Durch das porose Siliciumcarbid-AbschluBteil dieser 
Erfindung wurde keine Leckage gezeigt. 

Die Abschluflteil-Testergebriisse bei 10 und 75 bar sind in 
der folgenden Tabelle zusaniraengef aBt : 





AbschluBmaterial 


Test 


Kommerzielles 
SiC 


Poroses 
SiC 


Energieverbrauch, kW 

10 bar 
75 bar 


0,56 
1,06 


0,98 a 


VerschleiBrate: Kohlenstof f-Graphit, 

Mikron/h 






10 bar 
75 bar 


1 0,04 
0,79 


0,06 
0,29 a 


VerschleiBrate: Sic, Mikron/h 






10 bar 
75 bar 


0,03 
0,19 


0,02, 
0,05 a 



Durchschnitt von zwei Bestimmungen. 



BEISPIEL 4 



Die Verwendung von porosen Siliciumcarbid-Korpern als ein 
AbschluBteil ist an Hand von Fig. 5 erlautert, welche ein Regel- 
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organ zeigt, von dem ein Teil abgebrochen ist, wobei die Flussig-? 
keit in das Regelorgan bei 12 eintritt, in das Gehause 15 
stromt und bei 11 austritt. Die mechanischen AbschluBteile 13 und 
14 , welche ausgekuppelt gezeigt sind, erlauben es der Fliissigkeit 
zu flieBen, sind Stirnseite zu Stirnseite durch den rotierenden 
Schraubenschaf t 16 eingeklinkt, wobei sie den Abschlufiteil 13 
herunter auf den Abschluflteil 14 zum AbschluS des Flussigkeitsab- 
laufs bringen. Einer oder beide der Abschluflteile 13 und 14 kon- 
nen poroses Siliciumcarbid innerhalb des Rahmens dieser Erfindung 
sein. 

BEISPIEL 5 

Die Beispiele 1 und 2 wurden wiederholt, mit der Ausnahme, 
dafl Polystyrol, vernetzt mit 2. Prozent DVB mit einera durchnitt- 
lichen Durchmesser von 50 Mikron, erhalten von Eastman Kodak Co. f 
anstelle des PMMA verwendet wurde- pie Untersuchung der Mikro- 
struktur der resultierenden gesinterten porosen Siliciumcarbid- 
Abschliisse zeigte, dafl die Poren ungefahr 50 Mikron im Durchmes- 
ser und spharisch war en. Die Poren nahrnen 6 Vol.-% des resultie- . 
renden Sinter korpers ein. Eine die Mikrostruktur zeigende Photo- 
mikrographie ist hierin als Fig. 2 enthalten. 

BEISPIEL 6 

Die Beispiele 1 und 2 sind im wesentlichen wiederholt, mit 
der Ausnahme, daB Kornchen von PMMA einen durchschnittlichen 
Durchmesser von etwa 130 Mikron hatten. Die rohe Beschickung 
hatte im wesentlichen die gleiche Zusammensetzung wie die rohe 
Beschickung von Beispiel 1. Die Mikrostruktur des resultierenden 
gesinterten porosen Siliciumcarbids hatte Poren, weiche etwa 
130 Mikron im Durchmesser und spharisch waren. Die Poren nahrnen 
7,5 Vol.-% des Sinterkorpers ein. Der Korper hatte eine gemesse- 
ne Dichte von 2,967 g/cm 3 . 



B E I SPIEL 7 



Das Beispiel 6 wurde im wesentlichen wiederholt, mit der 
Ausnahme, daB eine groBere Menge der Kornchen zur Herstellung 
der rohen Beschickung verwendet wurde. Die rohe Beschickung hatte 
die f olgende Zusammensetzung; 



KOMPONENTE GEW.-% 



Alpha-Siliciumcarbid . . . 84 ,40 

B 4 C "... 0-58 

Phenolharz . . ....... 3 ,99 

Polyvinylalkohol (18% wasserige Losung) 2,44 

RHOPLEX HA-8-Emulsion . 3 ,14 

ARLACEL 83R ( Schmiermittel ) . 1,57 

Polymethylmethacrylat 4,15 

Tensid .................... i ........... . , 0, 73 

100,00 



Die Mikrostruktur des resultierenden gesinterten porosen Silici- 
uracarbid-Korpers hatte Poren, welche etwa 130 Mikron im Durch- 
messer und spharisch waren. Die Poren nahmen 12 Vol.-% des Sin- 
terkorpers ein. 

BEISPIEL 8 

Das Beispiel 6 wurde im wesentlichen wiederholt, mit der 
Ausnahme, dafl die Kornchen einen durchschnitt lichen Teilchen- 
durchraesser von 190 Mikron hatten. Die rohe Beschickung hatte im 
wesentlichen die gleiche Zusammensetzung wie Beispiel 6. Die Mi- 
krostruktur des resultierenden gesinterten porosen Siliciuiricar- 
bid-Korpers hatte Poren, welche etwa 190 Mikron im Durchmesser 
und spharisch waren. Die Poren nahmen 7,5 Vol.-% des Sinterkor- 
pers ein. 



• ♦ 
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BE I SPIEL 9 

Die Beispiele 1 und 2 wurden im wesentlichen wiederholt, 
rait der Ausnahme, dafl Aluminiumnitrid und Kohlenstoff anstelle 
von Borcarbid als ein Sinterungsmittel verwendet wurden. Das Alu 
miniumnitrid wurde von Alcan Aluminum erhalten. Die rohe Beschik 
kung hatte die folgenden Komponenten: 



KOMPONENTE 



GEW.-% 



Alpha-Siliciumcarbid . . . 84,24 

Aluminiumnitrid 1,26 

Phenolharz . .-. 4,04 

Polyvinylalkohol (18% wasserige Losung) .. 2,46 

RHOPLEX HA-8-Emulsion ...... 3,17 

ARLACEL 8 3R (Schmiermittei)^ 1/58 

Polymethylmethacrylate . . 2 , 52 

Tensid c p,73 

100,00 



* Verfiigbar von ICI Amerika. 

Verfiigbar von Scientific Polymer Products, Inc., Lot 037A. 
c Enthalt 0,02 Gew.-% TRITON-X-nichtionisches Tensid, verfiigbar 

von. Rohm and Haas und 0,74 Gew.-% Styrol-Maleinsaureanhydrid- 

Tensid, verfiigbar von Arco Chemicals. 

Das Phenolharz war die Kohlenstoff quelle . Die Polymethyl- 
methacrylat-Kugeln hatten einen durchschnittlichen Durchmesser 
von 50 Mikron. Die Mikrostruktur des resultierenden gesinterten 
Siliciumcarbid-Korpers hatte Poren, welche im Durchschnitt 50 
Mikron und spharisch waren. Die Poren nahmen 7,5 Vol.-% des Sin- 
terkorpers ein. 



******* 



93.304946.2 
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PATEN TANS P RUCHE 

1. Ein Siliciumcarbid-Sinterkorper rait einer Porositat im Be- 
reich von 2 bis 12 Vol. -%, die Porositat bestehend aus freien 
Poren mit einem Nenndurchraesser von zwischen 50 Mikron und 500 
Mikron, wobei die Porositat gleichmaBig ganz durch den Korper 
verteilt ist und wobei die Poren geschlossen sind. 

2 . Der Sinterkorper von Anspruch 1 , worin die Poren einen 
Nenndurchmesser von zwischen 50 und 200 Mikron haben. 

3. Ein Sinterkorper, wie in Anspruch 2 beansprucht > wor,in die 
Poren im Durchniesser von 50 bis 100 Mikron sind. 

4. Der Sinterkorper, wie in irgendeinem der Anspruche 1 bis 3 
beansprucht, enthaltend 91 Gew.-% bis 99 Gew . - % Siliciumcarbid. 

5. Ein Sinterkorper, wie in Anspruch 4 beansprucht, ferner ent 
haltend 0,5 bis 5,0 Gew. -% Kohlenstoff; 0,15 bis 3>0 Gew.-% eines 
Sinterungselements, ausgewahlt aus Bor, Aluminium, oder ■ Mischun- 
gen derselben; und bis zu 1 Gew.-% zusatzlicheni Kohlenstoff, che- 
misch verbunden mit dem Sinter ungse lenient . 

6. Ein Sinterkorper , wie in Anspruch 5 beansprucht, enthal- 
tend 98 bis 99 Gew. -% Siliciumcarbid, 1 bis 1,5 Gew. -% Kohlen- 
stoff, 0,25 bis 0,36 Gew.-% Bor als Borcarbid, und.0,07 bis 0,10 
Gew.-% zusatzlichen Kohlenstoff, chemisch verbunden mit dem Bor. 

7. Der Sinterkorper, wie in irgendeinem der Anspruche 1 bis 6 
beansprucht, wbrin die Porositat spharisch in der Form ist. 

8. Ein Sinterkorper, wie in irgendeinem der Anspruche 1 bis 7 
beansprucht, worin das Siliciumcarbid Alpha-Siliciumcarbid, frei 
von Beta-Siliciumcarbid, ist. 

9. Der Sinterkorper, wie in irgendeinem der Anspruche 1 bis 8 
beansprucht, worin die Porositat 9 Vol. -% des Sinterkorpers nicht 
ubersteigt. 

10. Ein mechanisches Verschluflteil , enthaltend den Siliciumcar- 
bid-Sinterkorper, wie in irgendeinem der Anspruche 1 bis 9 bean- 
sprucht . 

11. Eine rohe Beschickung fiir die Herstellung des Siliciumcar- 
bid-Sinterkorpers mit gesteuerter Porositat in dem Bereich von 2 
bis 12 Vol.-%, wobei die Poren darin unabhangig und gleichmaBig 
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durch den Korper verteilt, geschlossen, von spharischer Form und 
50 bis 500 Mikron im Nenndurchmesser sind, wobei die rohe Be- 
schickung enthalt: 

(a) 75 bis 95 Gew.-% Siliciumcarbid; 

(b) 0,3 bis 3 Gew.-% eines Sinterungselements , ausgewahlt aus 
Bor, Aluminium , oder Mischungen derselben; 

(c) 0,3 bis 20 Gew.-I einer Kohlenstoff quelle ; 

(d) 1,2 bis 5 Gew.-% Bindemittel; 

(e) 0,5 bis 7 Gew.-I fluchtiges Polymeres, wobei das fliichtige 
Polymere gleichmaflig als Kugeln durch die rohe Beschickung 
verteilt ist, urn so frei vom Kontakt mit benachbarten Kugeln 
zu sein, wobei die Kugeln von spharischer Form sind und ei- 
nen Nenndurchmesser von 50 bis 500 Mikron haben; und 

(f) zumindest ein Tensid. 

12. Eine rohe Beschickung, wie.in Anspruch 11 beansprucht, fer- 
ner enthaltend zumindest- ein Schmiermittel • ; 
.13. Eine rohe Beschickung, wie in Anspruch 11 oder Anspruch 12 
beansprucht, wor in die Kohlenstoff quelle eine Kohleausbeute voh 
zwischen 25 bis 75 Gew.-% hat. 

[14:. Eine rohe Beschickung, wie in Anspruch 11 oder Anspruch 13 
beansprucht, worin die Kohlenstoff quelle aus Phenolharzen und/ 
oder Steinkohlenteerpech ausgewahlt ist. 

15. Eine rohe Beschickung, wie in irgendeinem der Anspriiche 11 
bis 14 beansprucht, worin das Sinterungselement Bor wie Borcar- 
bid ist, das Borcarbid ein Bor/Kohlenstof f -molares Verhaltnis 
von 3,5/1 bis 4,1/1 hat und in einer Menge im Bereich von 1 bis 
2 Gew.-% der rohen Beschickung vorhanden ist. 

16. Eine rohe Beschickung, wie.in irgendeinem der Anspriiche 
11 bis -15 beansprucht, worin das Siliciumcarbid Alpha-Silicium- 
carbid, frei von Beta-Siliciumcarbid, ist. 

17. Eine rohe Beschickung, wie in irgendeinem der Anspriiche 

11 bis 16 beansprucht, worin das Bindemittel ' aus einem oder rneh- 
reren der Gruppen ausgewahlt ist, bestehend aus Polyvinylalko- 
hol, Acrylharzen, Steinkohlenteerpech, langkettigem Fettmaterial , 
Metallstearaten, Zuckern, Starken, Alginaten und Polystyrol. 

18. Eine rohe Beschickung, wie in irgendeinem der Anspriiche 



11 bis 17 beansprucht r worin das fliichtige Polymere einen Tg-Wert 
und einen kristallinen Schmelzpunkt von 80 °C oder hoher hat und 
bei einer Temperatur von nicht hoher als 600 °C verdampft und/oder 
sich zersetzt. 

19. Eine rohe Beschickung, wie in irgendeinem der Anspruche 

11 bis 18 beansprucht, worin das fliichtige Polymere feste, spha- 
rische Kugeln mit einem durchschnittlichen Durchmesser von 50 
bis 100 Mikroh, enthalt. 

20. Eine rohe Beschickung, wie in irgendeinem der Arispruche 
11 bis 19 beansprucht , worin das fliichtige Polymere aus Polyme- 
thylmethacrylat , Polystyrol oder Polyethylen ausgewahlt 1st* 

21. Ein Verfahren zur Herstellung eines porosen Siliciumcar- 
bid-Sinterkorpers mit einer Porositat von 2 bis 12 Vol.-% und 
Poren, welche gleichmaBig duirch das Siliciumcarbid verteilt 
sind, frei von gegenseitiger Veirbindung mit benachbarten Poren 
sind, geschlossen und spharisch in der Form, und mit einem Nenri- 
durchmesser von 50 bis 500 Mikron, wobei das Verfahren umfaBt: 

(a) ; Herstellen einer Mischung, enthalten (1) 75 Gew. -% bis 95 

Gew. -% siliciumcarbid; (2) 0,3 Gew. -% bis 3 Gew.-% eiiies 
Sinterungselements, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus 
Bor, Aluminium, und Mischungen derselben; (3) 0,3 Gew.-% 
bis 20 Gew.-% Kohlenstof f gueile; (4) 1,2 Gew.-% bis 5 Gew.-% 
Bindemittel; 

(b) : Herstellen einer Dispersion, enthaltend ein f liichtiges Poly- 

meres in der Form von im allgemeinen spharischen Kugelchen 
mit einem Nenndurchmesser von 50 bis 500 Mikron, dispergiert 
in einem inerten Losungsmittel und zumindest ein Tensid; 

(c) Riihren der erwahnten Mischung und Zufiigen der erwahnten Dis- 
persion dazu unter Herstellung einer Auf schlammung, wobei 
die Dispersion in einer Menge zugesetzt ist, ausreichend, 

um von 0,5 bis 7 Gew.-% des fluchtigen Polymeren, basierend 
auf dem Gewicht des Siliciumcarbids , des Sinterungselements , 
der Kohlenstoff quelle, des Bindemittels und des darin fliich- 
tigen Polymeren zu liefern; 

(d) Trocknen der erwahnten Auf schlammung, liefernd eine rohe 
Beschickung als ein fliefibares Pulver; 
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(e) Zusammendriicken der erwahnten rohen Beschickung in einen 
Rohkorper von gewiinschter. Form; und 

(f) Sintern des erwahnten Rohkorpers bei einer Temperatur zwi- 
schen 2060 °C und 2200 °C unter einer Inertatmospahre , ura den 
erwahnten porosen Siliciumcarbid-Sinterkorper zu erhalten. 

22. Das Verfahren von Anspruch 21, worin die erwahnte Mischung 
ferner ein Schmiermittel enthalt. 

23. Das. Verfahren von Anspruch 21 oder Anspruch 22, worin die 
erwahnte Kohlenstoff quelle eine Kohleausbeute von zwischen 25 
Gew.-% und 75 Gew.-% hat. 

24. Das Verfahren von irgendeinem der Anspruche 21 bis 23 , 
worin die erwahnte Kohlenstoff quelle aus der Gruppe bestehend 
aus Phenolharzen und/oder Steinkohlenteerpech ausgewahlt ist. 

25. Das Verfahren von irgendeinem der Anspruche 21 bis 24, 
worin das erwahnte Sinterungselement Bor, wie Borcarbid, ist. 

26. Das Verfahren von Anspruch 25, worin das erwahnte Borcar- 
bid ein Bor/Kohlenstof f-molires Verhaltnis von 3,5/1 bis 4,1/1 
Kat." . • •'• ' • ' ■ ' 

27. Das Verfahren von Anspruch 26, worin das erwahnte Borcar- 
bid 1 Gew. -% bis 2 Gew.-% der erwahnten rohen Beschickung ent- 
halt. * * '.' • r .. 

28. Das Verfahren von irgendeinem der Anspruche 25 bis 27, 
worin das erwahnte Borcarbid Pulver mit einer durchschnittlichen 
Korngrofle von kleiner als etwa 30 Mikron ist. 

29. Das Verfahren yon irgendeinem der Anspruche 21 bis 28, 
worin das erwahnte Siliciumcarbid in der Mischung Alpha-Silicium 
carbid, frei von Beta-Siliciunicarbid, ist . 

30. ( Das Verfahren von irgendeinem der Anspruche 21 bis 29, 
worin das erwahnte Bindemittel aus einer oder mehreren der Grup- 
pe ausgewahlt ist, bestehend aus Polyvinylalkohol, Acrylharzen, 
Steinkohlenteerpech, langkettigem Fettmaterial , Metallstearaten, 
Zuckern, Starken, Alginaten und Polystyrol. 

31. Das Verfahren von irgendeinem der Anspruche 21 bis 30 , 
worin das erwahnte Bindemittel wasserigen Polyvinylalkohol ent- 
halt. 

32. Das Verfahren von irgendeinem der Anspruche 21 bis 31, 



worin das erwahnte Bindemittel 1,2 Gew.-% bis 5 Gew.-% der er- 
wahnten rohen Beschickung enthalt. 

33. Das Verfahren von irgendeinem der Anspriiche 21 bis 32, 
worin das erwahnte fluchtige Polymere 1 Gew.-% bis 4 Gew.-% der 
erwahnten rohen Beschickung enthalt. 

34. Das Verfahren von irgendeinem der Anspriiche 21 bis 33,' 
worin Tg und der kristalline Schmelzpunkt des erwahnten f liichti- 
gen Polymeren 80°C oder hdher liegt. 

35. Das Verfahren yon irgendeinem der Anspriiche 21 bis 34, 
worin das erwahnte fluchtige Polymere feste, spharische Kugelchen 
mit einem Durchmesser von 50 bis 200 Mikron enthalt. 

36. Das Verfahren von Anspruch 35 ., . worin das erwahnte fliichti- 
ge Polymere feste, spharische Kugelchen mit einem Durchmesser von 
50 bis 100 Mikron enthalt. 

37. Das Verfahren von irgendeinem der Anspriiche 21 bis 36, 
woriii das erwahnte fluchtige Polymere yerdampf t und/oder sieh 
bei einer Temperatur von nicht hoher als etwa 600 °C zersetzt. 

38. Das Verfahren von irgendeinem der Anspriiche 21 bis 37, 
worin das erwahnte fluchtige Polymere aus einer oder mehreren 
der Gruppen ausgewShlt ist, bestehend aus Acrylharzen, Vinylhar- 
zen, Celluloseacetat, geharteten Epoxyhar zen, Polyimidhar zen , 
Copolymeren und Terpolymeren, und vernetzten Modifikationen der- 
selben. 

39. Das Verfahren von Anspruch 38, worin das erwahnte fluchti- 
ge Polymere aus der Gruppe bestehend aus Polymethylmethacrylate 
Polystyrol und Polyethylen ausgewahlt ist. 

40. Das Verfahren von irgendeinem der Anspriiche 21 bis 39, 
worin das Tensid in einer Menge im Bereich von 0,4 Gew.-% bis 

1,2 Gew.-%, basierend auf dem Gewicht der rohen Beschickung, vor- 
handen ist. 

41. Das Verfahren von irgendeinem der Anspriiche 21 bis 40, 
worin die verwendeten Kugelchen eine monodisperse GroBenvertei- 
lung von ungefahr dem Nenndurchmesser haben. 

42. Ein Verfahren zur Herstellung eines porosen Siliciumcar- 
bid-sinterkorpers mit einer Porositat von 2 bis weniger als 9 
Vol.-% und Poren, welche gleichmaBig durch das Siliciumcarbid 
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verteilt sind, frei sind von Zusammenschaltung rait benachbarten 
Poren, geschlossen und spharisch in der Form und einen Nenndurch- 
messer von 50 bis 200 Mikron haben, wobei das Verfahren umfaBt: 

(a) Hers tellen einer Mischung/ enthaltend (1) 75 Gew.-% bis 

95 Gew.-% Siliciumcarbid; (2) 0,3 Gew,-% bis 3 Gew.-% Bor; 
(3) 0,3 Gew.-V bis 2,0 Gew.^% Kohlenstoff quelle; und (4) 
1,2 Gew.-% bis 5 Gew.-% Bindemittel; 

(b) Herstellen einer Dispersion, enthaltend ein fliichtiges Poly- 
meres in der Form von spharischen Kiigelchen mit einem Nenn- 
durchmesser von 50 bis 200 Mikron, dispergiert in einem 
inerten Losungsmittel und zumindest ein Tensid; 

(c) Riihren der erwahnten Mischung und Zusetzen der erwahnten 
Dispersion dasu unter Herstellung einer Auf schlammung, wobei 
die Dispersion in einer Menge zugesetzt 1st,, ausreichend, 

um von 1 bis 4 Gew.-% des fluchtigen Polymeren, basierend 
auf dem Gewicht des Siliciumcarbids, des Sinterungselements, 
der Kohlenstoff quelle, des Bihdemittels und des darin fliich- 
tigen Polymeren, zu lief em ; 

(d) Trocknen der erwahnten Auf schlammung, liefernd die rohe 
Beschickung als ein flieBbares Pulver; 

(e) Zusammendriicken des rohen Beschickungspulvers in einen Roh- 
korper von gewunschter Form; und 

(f ) Sintern des erwahnten Rohkorpers bei einer Temperatur zwi- 
schen 2060 °c und 2200 °C unter einer Inertatmosphare , um den 
erwahnten porosen Siliciumcarbid-Sinterkorper zu erhalten. 

43 . Das Verfahren von Anspruch 42, worin die Kiigelchen einen ■ 
Nenndurchmesser von 50 bis 100 Mikron haben. - 

44- Das Verfahren von Anspruch 43, worin die Kiigelchen eine 
monodisperse Groflenverteilung von etwa dem Nenndurchmesser haben. 



******* 




... r. 93v30V946 . 2 

i/3 




FIG. 1 




FIG. 2 



• 


* t. 


• ftft St 


• • 




V 


• 


« » 


« 


•. 


v - • 




ft 


• ft 


• * 


»•« 


• ft 





MISCHEN: 

SILICIUMCARBID 
CARBONI S I ERB ARE 
ORGANISCHE BORQUELLE 
BINDEMITTEL 
SCHMI ERMITTEL 

(WAHLWEISE) 
LOSUNGSMITTEL 



DISPERGIEREN: 

UNBESTANDIGES 

POLYMERES 
DISPERGIERMITTEL 
TENS ID 



ZUGABE ZUR MISCHUNG 



AUFSCHLAM- 
MUNG 



TROCKNEN 



ROHE BE- 
SCHICKUNG 



FORMEN 



ROHKORPER 





HARTEN DES BINDEMITTELS 
f FALLS ERFORDERLICH 


} 


ENTFERNEN DES UNBESTAN- 
DIGEN POLYMEREN 


1 


CARBONISIERBARE ORGANI- 
SCHE VERBINDUNG 

r 


1 


S INTERN 

r 


GESINTERTER POROSER 
KORPER 





FIG. 3 




FIG. 4 




FIG. 5 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□/image CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 
[^BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ r GRAY SCALE DOCUMENTS 
LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



7 



